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(57) Das Verfahren zur Herstellung von Celluloseethern, insbesondere wasserloslicher
Natriumcarboxymethylcellulose aus (vorbehandelten) initiaifeuchtem Zellstoff bezieht sich auf das Gebiet der
Chemieindustrie. GemaR der Erfindung geht das Verfahren von initialfeuchtem (NaB-( Zellstoff, d. h. angetrocknetem
blatt- oder bahngepreRtem Zellstoff aus, der etwa 45 bis 60 Gew.-% Wasser enthiit. Dieser Zellstoff wird gemahlen
und unter schonenden Bedingungen auf einen Feuchtegehalt von vorzugsweise 20 bis 35 Gew.-% strom- bzw.
wirbelschichtgetrocknet und dann kontinuierlich oder diskontinuierlich mit Natronlauge mit mehr als 30 Gew.-% -
Natriumhydroxid vorzugsweise bei Normaitemperatur bespriiht und kurzzeitig nachgemischt. Die Umsetzung zu
NaCMC erfolgt in bekannter, beliebiger Weise.
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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung von Celluloseethern, insbesondere wasserloslicher

Natriumcarboxymethyicellulose aus Zellstoff, dadurch gekennzeichnet, daR initialfeuchter Zellstoff

mit einem Wassergehalt von 45-60 Gew.-% in Blatt- oder Bahnform

a) einer Mahibehandlung bis auf eine GréRe der Partikel vorgenommen wird, die ein Sieb am
Produktionsausgang der Zerkleinerungsvorrichtung von 1 bis 20mm Lochdurchmesser passieren

b) daran anschlieBend unter schonenden Bedingungen der gemahlene Zelistoff auf einen
Wassergehalt von 15 bis 45%, vorzugsweise 20 bis 35 %, strom- oder wirbelschichtgetrocknet wird

¢) ineinem an sich bekannten Apparat bei Raumtemperatur ggf. unter Kithlung kontinuierlich oder
diskontinuierlich mit 30 bis 45%iger Natronlauge bespriiht und intensiv gemischt wird und in
ublicher Weise zu Natriumcarboxymethylcellulose umgesetzt und aufgearbeitet wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung ist fiir die Anwendung in der chemischen industrie vorgesehen. Celluloseether, darunter
Natriumcarboxymethylcellulose (kurz CMC genannt), haben in der industriellen Praxis als Verdickungs- und Dispergiermittel
z.B. bei geologischen Bohrungen, in der Waschmittelindustrie, als Tapetenklebstoff und zur Herstellung von Latices eine grofie
wirtschaftliche Bedeutung. Die Celluloseether werden hergestellt vor allem aus Zellstoffen, Baumwoll-Linters, aber auch aus
Erzeugnissen, die die beiden vorgenannten Ausgangsstoffe in verarbeiteter oder auch vorgebildeter Form enthalten. Die
Zellstoffe beispielsweise werden mit Alkalihydroxididsung behandelt und anschlieBend mit einem oder mehreren verethernden
Mitteln, z. B. mit Monochloressigsdure und/oder deren Natriumsalz, Alkylhalogeniden, Alkenoxyden zu Celluloseethern
umgesetzt. Fur die Qualitét der Celluloseethern, und damit zusammenhangend die Okonomie des Herstellungsverfahrens,
spielen die Reaktivitét des eingesetzten Zellstoffes sowie der Gesamtwasserhaushalt im Reaktionssystem eine entscheidende
Rolle.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Fir die Herstellung von Celluloseethern,wie z.B. CMC, Alkyicelluloseether und andere wird allgemein Trockenzelistoff mit
Wassergehalten von 10% eingesetzt. .

Durch den TrocknungsprozeR des Zellstoffs in Blatt- oder Bahnenform sinkt infolge der Trocknungsbedingungen die Reaktivitét
gegentber dem initialfeuchten Ausgangszellistoff stark ab. Ursache hierfiir ist vor allem eine Verdichtung der
Faserwandstruktur.

Der unmittelbare Einsatz von Nafzellstoff in direkter Form fiir die Herstellung von Celluloseethern ist bei der Mehrzahl der der
Veretherung vorangehenden bekannten und (blichen Alkalisierungsverfahren des Zellstoffs nicht mdglich, da zur Erzielung
ausreichender Endproduktqualitdten und ékonomischer Ausnutzung der Rohstoffe mit einem eng begrenzten Wasserhaushalt
im Reaktionssystem gearbeitet werden muR.

Bei Anwendung einer Maischalkalisierung kann zwar NaBzellstoff unter Erreichung guter Endpoduktqualititen eingesetzt’
werden. Dabei fallen jedoch in erheblichem Umfang Diinnlaugen an, die fiir die Aufarbeitung zu erneut vérwendbarer
Einsatzlauge erheblichen energetischen und aparativen Aufwand erfordern.

Aus diesen Einschrénkungen heraus wurden daher in jiingerer Zeit (Lit.: H.Koura, Das Papier 38 (1984), 12, Seiten 595-598)
verstdrkt Untersuchungen durchgefihrt, um durch den Einbau sogenannter Spacergruppen in den NaRzellstoff mit z. B.
Ethylenoxid die Reaktivitat des NaRzellstoffs wihrend des Trocknungsprozesses zumindest weitgehend zu erhalten und ihn
damit in verbesserter Reaktivitat allen Alkalisierungstechnologien zugénglich zu machen. Dieser Weg erfordert jedoch
gesonderte und zusétzliche Einrichtungen fir diesen Reaktionsschnitt in der zellstoffherstellenden Industrie und ist daher {iber
absehbare Zeitrdume praktisch nicht nutzbar.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, Natriumcarboxymethylcellulose mit verbesserten Qualititsparametern herzustelien, indem die an sich
bekannten Reaktivitdtsvorteile initialfeuchter Zelistoffe genutzt werden, ohne die aufwendige Maischalkalisierung durchfiihren
zu mussen und ohne die Notwendigkeit einer Einfithrung von Spacergruppen in den Zelistoff durch eine zusitzliche
Verfahrensoperation das erforderliche Ergebnis zu erreichen.

Darlegung des Wesen der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren zur Herstellung insbesondere von CMC zu entwickeln, das in einem Teilschritt
auf neuartige Weise eine Méglichkeit schafft, da initialfeuchter Zellstoff unter den Bedingungen der Direktalkalisierung
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einsetzbar ist, wobei unter Direktalkalisierung zu verstehen ist, da® Natriumhydroxidlésung direkt, d. h. im stochiometrischen

Verhiltnis auf den Zellstoff einwirkt. ErfindungsgemaR wird die Aufgabe dadurch geldst, daB NaBzellstoff mit einem

Feuchtigkeitsgehalt von 45-60 Gew.-% in Blatt- oder Bahnenform

1. einer Mahlbehandlung bis auf eine GrdRe der Partikel vorgenommen wird, die ein Mihlensieb von maximal bis 20mm
Lochdurchmesser passieren

2. daran anschlieRend eine schonende, partielle Trocknung mit einem Strom- oder Wirbelschichttrockner auf einen
Feuchtigkeitsgehalt von 15 bis 45 %, vorzugsweise 20 bis 35%, erfolgt

3. die Alkalisierung durch Aufspriihen von 30 bis 45%iger Natriumhydroxidlésung auf den schonend partiell getrockneten
Zellstoff unter Intensivvermischung durchgefiihrt wird

4. Die Veretherung in Ublicher, bekannter Weise erfolgt.

Das erfindungsgemaRe Verfahren soll mit Beispielen und den daraus erhaltenden Ergebnissen in einer anschlieBenden Tabelle

naher erldutert werden.

Esist naheliegend, daR diese vorstehend beschriebene Methodik ebenfalls auf die Herstellung anderer Celluloseether mit einem

oder mehreren unterschiedlichen Substituenten anwendbar ist.

Ausfiihrungsbeispiele

1. 4,6kg eines auf 22,6 % Restfeuchte getrockneten Zellstoffs (3,56 kg atro) werden mit 4,4kg 38,1 %iger NaOH bespriiht und
anschlieBend 5 Minuten intensiv gemischt. C
Die erhaltene Zusammensetzung der Alkalicellulose ist folgende: siehe Tabelle
Diese Alkalicellulose wird anschlieBend mit 2,47 kg einer Veretherungsldsung, bestehend aus 85% Monochloressigsaure,
6,9% NaOH und 8,1% H,0, bespriiht und anschlieBend 5 Minuten intensiv gemischt, anschlieBend Giber 6h bei 50°C zum
ReaktionsabschluB gebracht. Die wesentlichsten Parameter der erhaltenen CMC sind in nachfolgender Tabelle angegeben. .

2. 5,31kg eines auf 32,2% Restfeuchte getrockneten Zellstoffs (3,6 kg atro) werden mit 3,765kg 44,5 %iger NaOH bespriht und
anschlieBend 5 Minuten intensiv gemischt und unter sonst gleichen Bedingungen behandelt wie im Beispiel 1 beschrieben.

3. 4,30kg eines Blattzellstoffs gleicher Provenienz wie in Beispiel 1 und 2 beschrieben mit einem Feuchtigkeitsgehalt von 7,1%
werden mit 44%iger NaOH vollig analog zu den Beispielen 1 und 2 behandelt.

4. 4.0kg eines auf 28,3% Restfeuchte getrockneten Zellstoffs (2,8kg atro) werden mit 2,47 kg 43,4 %iger NaOH véllig analog zu
vorstehenden Beispielen behandelt, mit dem Unterschied, daR 2,47 kg Veretherungsidsung zum Einsatz gelangen.

5. 4,03kg eines Blattzellstoffes gleicher Provenienz mit einem Feuchtigkeitsgehalt von 10,6 % werden mit 5,075kg 33 %iger
NaOH véllig analog zu Beispiel 4 mit 3,1kg Veretherungsldsung behandelt.

6. 5,374kg eines auf 33,0% Restfeuchte getrockneten Zellstoffs (3,6 kg atro) werden mit 6,42kg 43 %iger NaOH véllig analog zu
vorstehenden Beispielen behandelt mit dem Unterschied, daB 4,2kg Veretherungsiésung zum Einsatz gelangen.

7. 4,09kg eines Blattzellstoffs gleicher Provenienz mit einem Feuchtigkeitsgehalt von 11,9% werden mit 8,06 kg 35 %iger NaOH
in volliger Analogie zu Beispiel 6 behandelt.

Beisp.  Wasser- MV Zusammensetzung AC “Laugen- Zusammensetzung CMC

Nr. gehalt Cell.:MCE  Cell.% NaOH% H,0% konz. DS Loslich-  Visko-  SKVK
Einsatz- f. Direkt- keit sitat (3% Hoppler)
zelistoff % alkalis.

1 22,6 1:1 38,8 19,5 4,7 38,1 063 877 145 _

2 32,2 1:1 40,5 17,6 41,9 44,5 059 86,2 145 —

3 7.1 1:1 389 19,3 41,8 33 063 833 126 —_

4 283 1:1,25 35,7 20,9 43,4 43,4 075 946 236 —

5 10,6 1:1,25 355 20,7 43,8 33 073 889 183 -

6 33 1:1,7 30,3 23,2 46,5 43 090 979 149 10,7

7 11,9 1:1,7 29,6 22,8 47,6 35 085 948 129 - 12,6
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